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RESUMO – O estudo da influência das variáveis de processo na obtenção de precursores 

em pó a base de nióbio utilizando um spray dryer constituiu o objetivo deste trabalho. A 

dispersão constituída por pentóxido de nióbio hidratado foi atomizada variando a 

temperatura do ar de secagem (100 a 170 ºC), a vazão do ar (0,80 a 1,60 m3/min), e vazão 

de alimentação (0,15 a 0,45 L/h). Para tanto, o desenho dos experimentos foi realizado a 

partir do planejamento fatorial 2³, com 3 repetições no ponto central. A alimentação, após 

a etapa de filtração, apresentou 5,92 % de sólidos totais, e pH de 3,6. O rendimento variou 

de 16,6 a 49,1%, o conteúdo de umidade, em base seca, de 2,22 a 9,73% e a eficiência 

térmica de 12,8 a 41%. A análise estatística dos resultados indicou que para cada resposta, 

a influência da variável do processo foi diferente. 

 

 

INTRODUÇÃO 

 

Os materiais que em seu processo de 

fabricação contém nióbio são de grande 

interesse em diversos campos de pesquisa, uma 

vez que são empregados nas indústrias de alta 

tecnologia, em especial nos setores 

aeroespacial, metalúrgico e de 

eletro/eletrônicos (Jaramillo-Páez et al., 2018). 

Quando o nióbio se apresenta como óxido de 

nióbio, mais precisamente, como pentóxido de 

nióbio (Nb2O5), suas propriedades químicas e 

físicas conferem ao material uma ampla faixa 

de aplicação, tais como sensor de gás (Devi et 

al., 2016), células solares (Panetta et al., 2017), 

catalisadores (Benitez et al., 2017) e 

fotocatalisadores (de Moraes et al., 2018) em 

diversos tipos de reações. 

A grande variedade de métodos para 

produção de fotocatalisadores a base de Nb2O5, 

tais como deposição por vapor, método 

hidrotérmico, método Sol-Gel, método de 

precipitação, entre outros, tem efeito direto nas 

suas propriedades (de Moraes et al., 2018; 

Jaramillo-Páez et al., 2018; Lopes et al., 2015). 

Na maioria desses métodos, uma etapa de 

secagem é necessária, sendo a secagem 

convectiva, geralmente realizada em estufa em 

que o fluído é ar quente, a forma mais utilizada 

(de Moraes et al., 2020). Outras técnicas de 

secagem, como por exemplo, micro-ondas 

(Auvray and Thuault, 2018), spray drying (de 

Moraes et al., 2020; Julklang et al., 2017; Liu 

and Zhou, 2015) e liofilização (Lolli et al., 

2019), estão sendo estudadas a fim de melhorar 

as características destes materiais, uma vez que 

suas propriedades também sofrem uma forte 

influência das condições de operação e do tipo 

de processo térmico utilizado (Jaramillo-Páez 

et al., 2018). Dependendo de suas condições e 

procedimentos de secagem e/ou tratamento 

térmico, fatores como estrutura, grau de 

cristalização, morfologia, entre outros, podem 

sofrer mudanças significativas. Neste sentido, 

alguns trabalhos apontam que a secagem por 

atomização para a produção de 

fotocatalisadores pode ser um método 

interessante, devido à sua contribuição nas 

propriedades do material, sendo possível obter 
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um material de melhor qualidade, aumentando 

a escala de produção (de Moraes et al., 2020; 

Huo et al., 2013; Yuan et al., 2017). 

O presente trabalho tem como objetivo a 

aplicação do processo de secagem por 

atomização em spray dryer, em substituição a 

etapa de secagem em estufa convencional, bem 

como o estudo da influência das condições do 

processo de secagem no conteúdo de umidade 

do produto, rendimento do processo e eficiência 

térmica, na obtenção de precursores a base de 

pentóxido de nióbio que, futuramente, dão 

origem a materiais com propriedades 

fotocatalíticas. 

 

MATERIAIS E MÉTODOS 

 

A mistura reacional ou dispersão, foi 

elaborada da seguinte forma: inicialmente foi 

preparada uma solução de hidróxido de potássio 

(KOH) com 8,5 g de cristais de KOH, pesados 

em balança de precisão ± 0,01g (BEL, modelo 

S3102) e 50 mL de água deionizada. 

Adicionou-se a esta solução 0,1875 g de lignina 

e 0,0625 g de celulose, ambos em pó, pesados 

em balança analítica ± 0,0001 g (Shimadzu, 

ATX224).  

Uma mistura de 35 mL de uma solução de 

íons de nióbio (preparada pela a adição de HF e 

HNO3, ao nióbio metálico) e 15 mL de água 

deionizada foi adicionada, sob agitação 

constante, a solução de KOH, lignina e 

celulose. Nesta etapa, ocorreu a precipitação e 

a formação da dispersão de xerogel de carbono 

e Nb2O5. A dispersão foi mantida em agitação 

em agitador magnético (Tecnal, modelo TE-

080) até o momento da realização das etapas de 

lavagem e filtração. As etapas de filtração à 

vácuo e lavagem da dispersão, ocorreram de 

forma simultânea. A bomba de vácuo (Tecnal, 

modelo TE-058) foi mantida sob pressão média 

de 90 mmHg e a dispersão foi lavada com água 

deionizada até que o valor do pH do filtrado 

fosse constante. 

A torta retida no papel filtro, foi dispersa 

novamente, adicionando-se um volume total de 

60 mL de água deionizada. Após esta adição, 

obteve-se uma dispersão de aproximadamente 

75 mL, pronta para ser alimentada no secador 

tipo spray dryer (LabMaq, modelo MSD 0.5). 

Para cada ensaio, foram determinados, 

sólidos totais e pH da dispersão antes e após as 

etapas de filtração e lavagem.  

Uma amostra da dispersão entre 0,700g e 

0,850g foi colocada em analisador de umidade 

(OHAUS, modelo MB25) para determinação 

dos sólidos totais. 

O pH foi medido por leitura direta no 

pHmetro (Tecnal, modelo R-TEC7-MP), sob 

agitação constante. 

O desenho dos experimentos foi feito a 

partir do planejamento fatorial 2³ com 3 

repetições no ponto central (representados pelas 

letras a, b, c) apresentado na Tabela 1. O 

planejamento foi realizado por duplicado, 

totalizando 22 ensaios. O objetivo do 

planejamento experimental foi avaliar os 

efeitos de cada um dos fatores, isto é, 

temperatura de entrada (TE), vazão de ar de 

secagem, (Qar) e vazão da bomba de 

alimentação (Qbomba), bem como os efeitos de 

suas interações nas respostas, portanto, 

rendimento do processo (R%) e umidade do 

final produto (X, em base seca). 

Tabela 1: Valores de temperatura de 

entrada, vazão de ar de secagem e vazão da 

bomba de alimentação do processo de secagem 

por spray dryer para um planejamento fatorial 

2³ com 3 repetições no ponto central 

(representado pelas letras a, b, c). 

Ensaio 
TE 

(°C) 

Qar 

(m³/min) 

Qbomba 

(L/h) 

1 100 0,8 0,15 

2 170 0,8 0,15 

3 100 1,6 0,15 

4 170 1,6 0,15 

5 100 0,8 0,45 

6 170 0,8 0,45 

7 100 1,6 0,45 

8 170 1,6 0,45 

9ª 135 1,2 0,30 

9b 135 1,2 0,30 

9c 135 1,2 0,30 

 

Para cada ensaio de secagem, realizado 

conforme condições experimentais 

apresentadas na Tabela 1, o béquer com a 

dispersão de alimentação foi colocado em 

banho de ultrassom (Eco-sonics, modelo 

Q5.9L) a fim de evitar a precipitação dos 

sólidos no fundo do recipiente. O transporte da 
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dispersão até o bico aspersor do spray dryer, foi 

realizado por uma bomba acoplada ao 

equipamento, por meio de uma mangueira de 

silicone. 

Para manter uma boa qualidade no 

processo, a pressão de entrada do ar 

comprimido (5 bar) foi mantida constante. O 

bico atomizador utilizado foi o de menor 

abertura, 0,7 mm. 

Uma vez finalizada a secagem, as 

amostras em pó, separadas e recolhidas pelo 

ciclone (finos), foram pesadas em balança 

analítica ± 0,0001 g (Shimadzu, modelo 

ATX224).  

A umidade do produto, em base úmida, 

foi determinada no analisador de umidade 

(OHAUS, modelo MB25). O ensaio foi 

realizado a 100 ºC com uma quantidade mínima 

de amostra de 0,550 g e máxima de 0,900 g. A 

umidade em base úmida foi convertida para 

base seca, mediante a seguinte expressão: 
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em que: XBS é a umidade em base seca (g água/g 

sólido) e XBU é a umidade em base úmida (g 

água/g sólido úmido). 

A partir dos valores de massa da 

dispersão de alimentação no secador, massa do 

pó obtido, sólidos totais da dispersão e 

umidade, em base seca, do pó, determinou-se o 

rendimento com a expressão: 
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em que: R é o rendimento do processo (%), X é 

a umidade em base seca (g água/g sólido seco), 

ST é a quantidade de sólidos totais presentes na 

dispersão (g), m é a massa (g) e os subíndices 

pó e dispersão, se referem ao produto seco e a 

alimentação, respectivamente. 

A eficiência térmica do spray dryer (ηT) 

foi calculada, assumindo o processo de 

secagem adiabático, portanto, as perdas de calor 

foram consideradas insignificantes (Mujumdar, 

2006): 

 

𝜂𝑇 = (
𝑇𝑒−𝑇𝑠

𝑇𝑒
) × 100    (3) 

 

em que, ηT é a eficiência térmica (%), Te é a 

temperatura de entrada do ar no secador (ºC), Ts 

é a temperatura de saída do ar no secador (ºC). 

Para tanto, foram registrados em 

intervalos de tempo regulares, a cada minuto, a 

temperatura de entrada do ar de secagem (Te), a 

temperatura de saída do ar de secagem (Ts), a 

temperatura ambiente (Tamb) e a umidade 

relativa do ar, ao longo da operação de 

secagem. 

Entretanto, para o cálculo da eficiência 

térmica uma diminuição de 10 % da 

temperatura de entrada foi considerada, devido 

à infiltração de ar frio na entrada. Portanto, a 

temperatura de entrada foi corrigida segundo a 

correlação: 

 

𝑇𝑒𝑐 = (0,90 × 𝑇𝑒) + (0,10 × 𝑇𝑎𝑚𝑏)    (4) 

 

sendo: Tec a temperatura de entrada do ar 

corrigida (ºC) e Tamb a temperatura do ar 

ambiente (ºC).  

 

RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

Os resultados de sólidos totais e pH da 

dispersão, antes e após a filtração, podem ser 

observados na Tabela 2.  

 

Tabela 2: Valores de sólidos totais e pH 

para a dispersão antes e depois da filtração e 

lavagem da torta. 

 Antes filtração Após filtração 

Ensaios ST  

(%) 

pH ST 

(%) 

pH 

1 12,03 6,52 6,45 3,27 

2 10,90 6,48 6,83 3,65 

3 13,25 6,54 5,88 3,60 

4 10,79 6,45 6,25 3,61 

5 10,90 6,40 7,06 3,60 

5 12,25 6,46 5,23 3,66 

6 10,83 6,51 5,52 3,66 

7 11,88 6,44 4,90 3,61 

8 10,39 6,38 5,26 3,62 

9a 10,00 6,44 5,19 3,63 

9b 13,64 6,52 6,43 3,57 

9c 13,64 6,52 6,00 3,30 

Média 11,71 6,47 5,92 3,57 
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Com relação a quantidade de sólidos 

totais, é notável a perda de sólidos durante as 

etapas de lavagem e filtração, uma vez que 

houve uma redução deste parâmetro de 11,71 ± 

1,27 % para 5,92 ± 0,70 %, antes e após estas 

etapas, respectivamente. Comportamento 

similar é observado com relação ao pH, 

reduzindo de 6,47 ± 0,05 para 3,57 ± 0,13 antes 

e após as etapas de filtração e lavagem, 

respectivamente. A quantidade de KOH 

adicionada a dispersão não aumenta o valor de 

pH, para que a mesma apresente um caráter 

básico (valor do pH médio após a formação da 

dispersão é de 6,47). Portanto, com relação aos 

sólidos totais, a realização da etapa de filtração 

e lavagem impacta na quantidade final do 

produto (rendimento). Já a diminuição do pH 

indica a retirada do excesso de KOH da 

dispersão, permanecendo a característica ácida 

da dispersão, principalmente após a filtração e 

lavagem. Estes resultados parecem indicar que 

após as etapas de filtração, lavagem e 

redispersão da torta, com água deionizada, a 

alimentação acentua seu caráter ácido, 

indicando a presença de algum componente 

desta natureza, uma vez que ácido fluorídrico e 

ácido nítrico são utilizados para produzir a 

solução de íons de nióbio.  

Os resultados de rendimento e umidade 

do produto, em base seca, são apresentados na 

Tabela 3, para o planejamento experimental 

realizado. 

 

Tabela 3: Rendimento e umidade (base 

seca) do produto final, obtido de acordo com o 

planejamento experimental 2³. 

Ensaio R(%) X(%) 

1 49,09 ± 8,60 4,79 ± 0,30 

2 53,44 ± 9,24 2,22 ± 0,65 

3 16,60 ± 5,96 4,43 ± 0,88 

4 25,56 ± 2,50 3,86 ± 0,26 

5 28,00 ± 5,89 9,73 ± 1,28 

6 42,43 ± 0,75 3,23 ± 0,44 

7 34,84 ± 12,23 4,48 ± 0,95 

8 46,49 ± 3,02 2,43 ± 0,80 

9a 43,03 ± 4,76 2,36 ± 0,95 

9b 32,32 ± 3,64 2,76 ± 0,08 

9c 30,35 ± 3,54 3,11± 0,68 

 

As amostras produzidas com as 

condições experimentais referentes aos ensaios 

3, 4, 5 e 7, foram as que apresentaram menor 

rendimento, inferior a 30%. Já as amostras 

referentes aos ensaios, 1, 2, 6 e 8, foram as que 

apresentaram maior rendimento, acima de 40%. 

As amostras referentes ao ponto central, 9 (a, b, 

c), apresentaram rendimento médio de 35,23% 

± 3,98 e conteúdo de umidade médio de 2,66% 

±.0,96. Com relação ao conteúdo de umidade, 

as amostras referentes aos ensaios, 1, 5 e 7 

apresentaram o maior valor para este 

parâmetro, 4,53% ± 0,08 (média entre 1 e 7) e 

de 10,65% para a amostra 5. O restante das 

amostras (2, 3, 4, 6, e 8) apresentaram conteúdo 

de umidade médio de 2,93% ± 1,03. Os 

desvios-padrão para umidade foram menores 

que 1,28%, já para o rendimento, em alguns 

experimentos, o desvio apresentado foi maior 

que 8%, sendo necessário mais uma repetição 

dos ensaios 1, 2 e 7. 

Durante a realização dos ensaios, foram 

monitoradas e registradas, em intervalos de 

tempo regulares, as temperaturas do ar: 

ambiente, entrada e saída do secador. A 

temperatura média ambiente foi de 24,62 ± 0,24 

com umidade relativa de 58,97% ± 0,95. A 

média dos valores da temperatura de entrada e 

saída do ar, bem como seus respectivos desvios, 

podem ser observados na Tabela 4, para cada 

batelada realizada.  

 

Tabela 4: Temperatura de entrada e saída 

do ar de secagem de acordo com o 

planejamento experimental 2³. 

Ensaio Te (ºC) Ts (ºC) 

1 100,0 ± 0,2 75,3 ± 1,2 

2 170,1 ± 0,4 110,8 ± 1,0 

3 100,1 ± 0,2  83,4 ± 0,6 

4 170,4 ± 0,3 138,8 ± 1,1 

5 100,1 ± 0,2 55,3 ± 1,1 

6 170,2 ± 0,2 108,8 ± 0,8 

7 100,1 ± 0,2 72,6 ± 0,7 

8 169,9 ± 0,3 129,8 ± 0,9 

9a 135,1 ± 0,3 99,9 ± 0,8 

9b 135,1 ± 0,3 103,5 ± 0,7 

9c 135,1 ± 0,4 100,7 ± 0,5 

 

As temperaturas de entrada, que foram 

controladas durante o processo de secagem, 
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apresentaram desvios na segunda casa decimal, 

indicando que o controle de temperatura foi 

efetivo. As temperaturas de saída, que foram 

registradas ao longo do processo, apresentaram 

desvios maiores, comparados aos desvios da 

temperatura de entrada. No entanto, seus 

valores foram inferiores a 1,2.  

Com os valores de temperatura (entrada e 

saída do ar), a eficiência térmica de cada ensaio, 

calculada com a temperatura de entrada 

corrigida (equações 3 e 4), encontra-se na 

Tabela 5. Os maiores valores de eficiência 

térmica encontrados foram para os ensaios, 5 e 

6 e para os ensaios 2 e 7. A média da eficiência 

térmica, para o restante dos ensaios foi inferior 

a 20%. Já a média da eficiência térmica para o 

ponto central foi de 18,4% ± 1,9. 

 

Tabela 5: Eficiência térmica de cada 

ensaio realizado, planejamento experimental 2³. 

Ensaio ηT (%) 

1 18,5 ± 2,5 

2 28,8 ± 13,9 

3 9,8 ± 0,0 

4 12,8 ± 1,7 

5 41,0 ± 2,0 

6 30,1 ± 3,2 

7 21,5 ± 2,5 

8 16,5 ± 1,9 

9a 19,5 ± 4,6 

9b 16,9 ± 0,4 

9c 18,8 ± 0,6 

 

A partir das análises dos efeitos foi 

possível verificar se a temperatura de entrada  

do ar de secagem, vazão da bomba e vazão de 

ar de secagem, afetaram significativamente (p 

<0,05) o rendimento, umidade e eficiência 

térmica na secagem do precursor a base de 

pentóxido de nióbio. As variáveis do processo 

que influenciaram significativamente o 

rendimento foram: interação da vazão de ar 

com a vazão da bomba, vazão de ar e 

temperatura e, conforme pode ser observado no 

diagrama de Pareto representado na Figura 1. 

 

 
Figura 1: Gráfico de Pareto dos efeitos 

padronizados para o rendimento. 

 

Já as variáveis do processo que 

influenciaram significativamente o conteúdo de 

umidade foram: temperatura, e as três 

interações entre dois fatores, sendo estas: vazão 

de ar e da bomba, temperatura e vazão de ar e 

temperatura e vazão da bomba, conforme pode 

ser observado no diagrama de Pareto 

representado na Figura 2. 

 

 
Figura 2: Gráfico de Pareto dos efeitos 

padronizados para a umidade. 

 

Finalmente, para a eficiência térmica, as 

variáveis que tiveram influência para este 

parâmetro foram: vazão de ar e da bomba e a 

interação da temperatura com a vazão da 

bomba, conforme pode ser observado no 

diagrama de Pareto representado na Figura 3. 
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Figura 3: Gráfico de Pareto dos efeitos 

padronizados para a eficiência térmica. 

 

A análise de variância (ANOVA) para as 

variáveis de resposta rendimento e eficiência 

térmica, resultaram em uma curvatura não 

significativa (p = 0,853 e p= 0,120, 

respectivamente). Os modelos matemáticos, 

descritos pelas equações 5 e 6, aplicados ao 

rendimento e eficiência térmica, 

respectivamente, se ajustaram aos dados 

experimentais, indicando significância 

estatística ao nível de 95% de confiança.  

 

bombaarebombaar

bombaee

bombaare
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 +Q T 0,879 +T 0,157 + 
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 arQ (5) 

 

bombaare

bombaare

bombaareT

QQT 0,782

 + QQ123,1 -T 1,635- 

Q 275 Q20,4 T 0,495  39,9- = %













bombaQ



(6) 

 

A confiabilidade dos modelos não pode 

ser analisada somente em função da curvatura 

não ser estatisticamente significativa. Os 

modelos podem ser utilizados para estimar os 

valores das variáveis independentes que 

apresentem resultados confiáveis para a 

variável resposta. Desse modo, a influência das 

variáveis do processo de secagem por spray 

dryer no rendimento, umidade e eficiência 

térmica, para o precursor fotocatalítico a base 

de pentóxido de nióbio, será complementada 

pela análise dos gráficos de superfície de 

respostas, que serão futuramente obtidos. 

 

CONCLUSÕES 

A dispersão (alimentação) após a 

realização da etapa de filtração e lavagem com 

água, apresentou redução do pH e da 

quantidade de sólidos totais. A dispersão que 

foi alimentada no spray dryer foi caracterizada 

por apresentar uma média dos valores de 

sólidos totais de 5,92% e de 3,57 de pH.  

Do planejamento fatorial 2³, com 3 

repetições no ponto central foi possível 

verificar, através do diagrama de Pareto, que 

para o rendimento do processo as variáveis que 

afetaram significativamente foram: 

combinação da vazão da bomba com a vazão de 

ar, vazão de ar e temperatura. O conteúdo de 

umidade teve maior influência da temperatura 

de entrada e por diferentes combinações entre 

temperatura, vazão de ar e vazão da bomba. Já 

a eficiência térmica teve influência significativa 

da vazão de ar, vazão da bomba e da 

combinação entre temperatura e vazão da 

bomba.  

Das condições ensaiadas, 44,4% 

apresentaram rendimento superior a 40%, 

44,4% apresentaram rendimento inferior a 30% 

e 11,2% (correspondentes ao ponto central) 

apresentaram rendimento médio de 35,2%. 

Algumas condições experimentais 

apresentaram desvios superiores a 8%, sendo 

necessário repetir alguns ensaios. Para 

eficiência térmica, observou-se os maiores 

valores (acima de 21%) ocorreram para 44,4% 

do ensaios realizados. Para o conteúdo de 

umidade, observou-se que para 55,5% dos 

ensaios realizados as amostras apresentaram 

baixo valor para esta propriedade, sendo a 

média deste parâmetro, correspondente a essa 

porcentagem de ensaios, de 2,93%, em base 

seca. 

A análise de variância (ANOVA) para as 

variáveis de resposta rendimento e eficiência 

térmica, indicaram que a curvatura não foi 

significativa (p = 0,853 e p= 0,120, 

respectivamente). Os modelos matemáticos 

descritos, obtidos, aplicados ao rendimento e 

eficiência térmica, se ajustaram aos dados 

experimentais, indicando significância 

estatística ao nível de 95% de confiança. A 

obtenção dos gráficos de superfície de respostas 

será realizada para complementar a análise da 

variável de resposta.  
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